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复方升汞搽剂 中升汞的含量测定
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摘要 目的
� 测定复方升汞搽剂中升汞的含量

。

方法
�
采用 蒸干 乙醇

,

热水溶解
,

室温过滤等方法
,

除去一部

分不溶于水的干扰成分
,

同时采用加入氛仿双相络合滴定
,

使部分有色干扰溶 于氛仿
。

结果
�
终点突跃明显

,

结果准确
。

平均回收率 ��
�

�� �
,

� �� � � �� � � 结论
� 可用于复方升汞搽剂中升汞的含量测定

。
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� 样品则定 取三批次样品
,

按含量测定项下方

法测定
,

结果如表 �
�

表 � 样品测定结果

批号 测定次数 占标示量�� � 相对平均偏差�� �

�内�
一工�
�
�,
�

,二

气、,��

复方升汞搽剂为某医院在临床上用于治疗银屑

病的抗真菌外用搽剂
,

经过 �� 年的临床使用
,

证明

该制剂疗效较好
,

总有效率达 �� � �
。

其处方为医

院自拟协定处方
,

主要成分为升汞和羊蹄配等
。

由

于升汞的毒性较大
,

在临床上必须严格的掌握升汞

的含量
,

一般规定
,

皮肤外用汞的含量应在 �� �林�
·

祥 以下 〔’〕
,

以防止 出现汞中毒的现象
,

所以汞的含

量测定是该制剂质量控制的关键
。

由于该制剂为复

方制剂
,

按照《广州部队医院制剂选编》工
’〕所收载的

“

复方升汞醇溶液
”

项下 的方法测定
,

有些成分对反

应可造成干扰
,

而本法终点突跃明显
,

结果准确
。

� 实验部分

�
�

� 方法 精密量取本品 �� � �
,

置三角烧瓶
,

水浴

蒸干
,

再加水 � � � �
,

加热煮沸 � � � �
,

放冷至室温
,

滤

过
,

用 �� � � 水分次洗涤三角烧瓶
,

洗液滤过
,

合并

滤液
,

加三氯甲烷 巧 � �
,

即为供试品溶液
,

备用
。

另

取硫酸镁试液 � 滴
,

加氨
一
氯化钱缓冲液 � �� ��

�

��

��� �
,

铬黑 � 指示剂少许
,

用 � ���
一 ��� 液 � �

�

�� � ��
·

�
一 ‘

�滴定至溶液显纯蓝色
。

将此液加人供

试品中
,

用 � � ��
一 �� � 液 � �

�

�� � � �
·

�
一 ’

�滴定至

溶液由紫红色转变为浅蓝色或浅绿色
,

即得
。

�
�

� 回收率试验 精密称取升汞� � � ��
�
� �上海试

剂四厂
,

其含量为 ��
�

� � � 约 �
�

��
,

加人到 �� � � 不

含升汞的按处方组成配制的溶液中
,

按含量测定项

下操作测定回收率
,

结果如表 � �

表 � 回收率试验结果
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� 讨论

该制剂标准原收载于《广州部 队 医院制剂选

编》中
“

复方升汞醇溶液
”

项下
。

其含量测定方法为

用氯仿多次提取除去羊蹄醇提取物干扰
,

根据升汞

与乙二胺四醋酸二钠盐能形成较为稳定的络合物的

特性
,

利用络合反应的原理来进行定量分析
。

其络

合比为 � � �
,

因无较为合适的指示剂
,

故采用 � �  !

一 �� 铬黑 � 间接指示终点
。

但是
,

经过实验证明
,

该方法操作费时
,

提取中易乳化
。

由于本品为羊蹄

配等复方制剂组成
,

该溶液本身即为棕黄色或棕红

色液体
,

用氯仿提取不能完全把羊蹄配颜色干扰去

除
。

在用 � � �  一 ��� 的滴定过程中
,

造成颜色的

干扰
,

终点突跃难以观察
,

结果不够准确
,

我们试采

取改变指示剂 以及消化破坏后滴定的方法
,

结果 回

收率试验均不理想
。

考虑到处方中羊蹄为醇提取

物
,

部分不溶于水
,

经过反复实验
,

针对本品含有羊

蹄的醇提取物
,

先采用水浴蒸干乙醇
,

再加人热水溶

解
,

使羊蹄醇提取物大部分沉淀
,

� ��� 溶于热水中
,

放冷
,

使干扰物尽量沉淀完全
。

再通过过滤
,

除去不

溶于水的干扰成分
,

同时加人氯仿双相滴定
,

使部分

有色干扰溶于氯仿层
。

经过处理后
,

此时的溶液呈

淡黄色
,

终点为浅蓝色
,

如果前面蒸干过度
,

使部分

有机物炭化
,

则溶液显淡棕色
,

而终点为浅绿色
,

但

不影响结果的准确性
。

另外
,

由于本品为酸性溶液
,

为了使络合滴定反应进行完全
,

经实验证明加氨
�
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化学品毒性
、

法规
、

环境数据手册〔� 」 北京
�

中国环境科学出

版社
,
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�
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�
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氯化钱 �� � � 缓冲液
,

使供试液 � � 值维持在 �� 左

右
,

较为合适
。

从上述实验结果看
,

经过加样回收率试验
,

表明

该方法简单
、

准确
、

可行
,

可用于该试剂的含量测定
。
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反相高效液相色谱法测定消炎颗粒中黄等普的含量
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摘要 目的
� 测定消炎颗粒中黄答普的含量

。

方法
� � � 一 �� � 法

,

采用 �
� �

分析柱
,

甲醇
一 �

�

� � 磷酸 ��� �

� �� 为流动相
,

检测 波长为 �� �
� �

。

结果 � 该法平均 回收率为 ���
�

�� �
,

� �� 二 �
�

�� � �
� � � �

。

结论
�本法快

速
、

准确
,

样品处理 简便易行
,

重现性好
。
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消炎颗粒是以黄芬
、

板兰根
、

麦冬等多味中药组

成的复方制剂
。

具有清热解毒
、

消炎利咽之功效
。

临床用于呼吸道感染
,

为了有效控制产品质量
,

保证

临床用药安全
,

笔者采用反相高效液相色谱法对该

药中黄荃成分黄芬昔 (ba ica lin )进行了含量测定
,

并

经方法学考察
,

认为本法可行
。

1 仪器与药品

高效液相色谱仪(美国惠普 H P 1050
一
D A D 系

统)
。

黄荃昔对照品供含量测定用 (中国药 品生 物

制品 检定 所提供 ) ;消 炎 颗粒 (批 号
:980706

980809 98090 5
,

第 466 医院制剂室 ) ;甲醇 (色谱

纯 );其它试剂均为分析纯
。

2 试验部分

2
.
1 色谱 条件 色谱 柱

: Korm asil C 18 分 析 柱

(25Om m x 4
·

6
m m

,

5 林m )
,

流动相
:甲醇

一
0

.
2 % 磷酸

(60 : 40 ) ;检测 波长
:280 nm :流速

:1
.
Om l-/ m i

n ;
柱

温 :室温
。

见图 1。

2

.

2 供试 品溶 液 的 制 备 精 密称 取 消 炎 颗 粒

0
.
xg ,

加 甲醇 30m I
J,

超声 3om i
n ,

过滤
,

滤液加甲醇

定容置 50 m L 量瓶中
,

精密量取 1m L
,

定容至 sm L 量

瓶中
,

用 0
.
45 协m 滤膜滤过

,

作为供试品溶液
。

且

一
0A
图 l 样品 (A )和对照品 (B) 色谱图

l一黄荃昔

2
.
3 对照品溶液的制备 精密称取黄芬昔对照品

,

加甲醇制成每 lm L 含 50 林g 的对照品溶液
。

2

.

4 线性关系及标 准曲线 分别精密吸取上述对

照品溶液 2
.
5

、

5

、

1 0

、

1 5

、

20

林L
,

依次进样
,

按上述色

i普条件测定
,

以峰面积分值为纵坐标
,

黄芬昔进样量


